



















[3-6]。X 線回折法は結晶に X 線を照射し、その回折 X 線から内部構造を分析する手法で、
X 線トポグラフィ[7-12]やロッキングカーブ[13-22]測定などの手法がある。X 線トポグラ





が変化する。このピークの半値幅や 10 分の 1 幅を解析することで、結晶の完全性を評価
することができる。 




















れの結晶の格子定数は、正方晶が a = b = 79.1Å、単斜晶が a = 28.0Å、b = 62.5Å、c = 60.9
Å、α = γ = 90°、β = 90.8°[29]である。 
 放射光単色 X 線として高エネルギー加速器研究機構 (KEK) のフォトンファクトリー 
(PF) 、BL15B1 のビームラインを用いた。この際、単色 X 線の波長は 1.2Åを用い、全
ての実験は室温で行われた。また、X 線フィルムは Agfa D2 を用い、X 線 CCD カメラは
Photonic Science の X-FDI 1.00:1 を用いた。X 線 CCD カメラの撮像面のサイズは 9.0×6.7 
mm2、解像度は 1392×1040 ピクセル、撮像素子のピクセルサイズは 6.45 μm2 である。ま
た、CCD カメラの撮像素子は 4096 の階調を持ち、12 bit グレースケール TIFF 画像ファ
イルを出力する。 
 図 1 は X 線 CCD カメラを用いたデジタルトポグラフィの概念図を示している[30]。試
料はゴニオメーターヘッドに固定され、入射X線に対して垂直に回転することができる。
その際、回折 X 線は CCD カメラで記録される。このように、試料を微小回転させなが





行った。今回は特に局所的ロッキングカーブの半値幅 (FWHM) と 10 分の 1 幅 (FW10M) 












 正方晶リゾチーム単結晶について X 線トポグラフィを行い、X 線フィルムと X 線 CCD
カメラとの両方を用いて観察した。図 2 は正方晶リゾチームの X 線トポグラフ像を示し
ている。ここで、X 線の入射面が (001) 面で、440 反射の回折像が示されている。図 2 (a) 
はフィルム像、 (b) は CCD カメラによるデジタルトポグラフ像を示している。回折 X
線の強度の高い部分がそれぞれ黒と白で示されている。フィルムの露光時間は 10 分だっ
た。これらの図からわかるようにフィルムでもデジタルでも同様のコントラストが観察
された。図中の S1、S2 のような直線的、C のような曲線的、T のようなもつれた構造を
もつ転位がそれぞれ観察された。特に S1、S2 のような転位コントラストは正方晶リゾ
チーム結晶ではよく観察されている[10,11]。さらに、大きいコントラスト領域である L1
はブラッグの回折条件を満たしたバックグラウンドの領域である。図 2 (b) のデジタル
トポグラフ像は連続的に撮影したうちの 1 枚を抜き出して示している。一枚あたりのト
ポグラフ像の露光時間は約 0.5s で、空間分解能は約 20 μm である。CCD カメラ自体の






図２㻌 放射光単色 㼄線による正方晶リゾチーム結晶の典型的な 㼄線トポグラフ像。㻌 㻔㼍㻕㻌㼄線フィルムと㻌 㻔㼎㻕㻌㼄㻌
㻌 㻌 線 㻯㻯㻰カメラによって撮影された 㻠㻠㻜反射の像がそれぞれ示されている。直線的㻌 㻔㻿㻝 と 㻿㻞㻕㻌と曲線的㻌
㻌 㻌 㻔㻯㻕㻌、もつれた㻌 㻔㼀㻕㻌転位のコントラストが観察された。㻌
 
いた場合と同様のコントラストが観察できることが明らかになった。 
 図 3 はデジタルトポグラフの連続像を示している。図 3 は連続的に撮影されたデジタ




いることを示している。特に、L1 と L2、L3 で示されている大きい成長領域ついては、
似たような領域がすでに観察されている[17]。 
図 4 は L1、C、S1、S2 での局所的ロッキングカーブを示している。それぞれ各点の 1
ピクセルあたりの回折 X 線の強度を回転角度 θ に対してプロットしている。それぞれの
グラフの中にピークの半値幅とピークトップの角度位置が示されている。図 4 の局所的
ロッキングカーブと図 3 のデジタルトポグラフィとの関係を以下に詳しく述べる。図 4 
(a) を見ると、L1 の位置で半値幅が 0.005°というシャープなピークが観察されたことが
分かる。これは結晶中の位置 L1 での完全性の高さを示している。次に、図 4 (b) では C
の位置でサブピークを含む局所的なロッキングカーブが観察された。このサブピークの
角度位置は図に示されているように 0.074°である。この 0.074°の回転角度に対応するト
ポグラフ像は図 3 (c) に示されている。図 3 (c) で曲線的な転位 C が観察されていること
から、この転位 C からの回折によってサブピークが現れたことが分かる。同様に図 4 (d) 
















































考えられている[29]。図 7 は放射光単色 X 線による 020 反射のデジタルトポグラフ像で 
ある。このとき入射面は紙面に垂直な (110) 面である。この像は結晶を微小回転させな
がら連続的に撮影されたものの 1 枚を抜き出したものである。撮影総枚数は 513 枚で 1
枚あたりの回転角度は 0.0002°、1 枚あたりの露光時間は 2s だった。図 7 においてもく
さび形の領域が観察された。このように、単斜晶リゾチーム結晶においてもデジタルト
ポ像が得られ、さらに骸晶に対応したコントラストが観察された。 
 図 6、7 で示されている P1 と P2、P3、P4 の各点で局所的ロッキングカーブを図 8 か
ら 11 にプロットした。その結果、それぞれの局所的ロッキングカーブでシングル、ダブ
ル、トリプル、マルチピークが観察された。各ピークの 10 分の 1 幅とピークの角度位置
は図中に示されている。単斜晶では正方晶と異なり、半値幅ではなくこの 10 分の 1 幅を
用いて解析を行った。図 8 は P1 での局所的ロッキングカーブを示している。この図か
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ら分かるように P1 では鋭いシングルピークが観察され、10 分の 1 幅は 0.004°であった。
高品質の正方晶リゾチーム結晶ではロッキングカーブの 10 分の 1 幅が 0.006-0.013°であ
ることが報告されている[22]。したがって、この結晶は局所的には高い完全性を持つこ
とが明らかになった。図 9 で示されているように、P2 ではピークスプリッティングが観
察された。スプリットしたそれぞれのピークの 10 分の 1 幅は図 8 で示される P1 でのピ
ークとほぼ同じだった。P2 ではピークの幅が保たれたままスプリットしたことを示して
いる。このようなピークのスプリットは先行研究[27]でも報告されている。また、10 分
の 1 幅をピーク全てが含まれるように定義しているので、ロッキングカーブ全体の 10



















図 㻝㻝㻌 㻌 㻼㻠での局所的ロッキングカーブ。マルチピークが観察された。㻌
 
 図 10 で示されているように、P3 ではトリプルピークが観察された。P2 のロッキング




に分けることができる。これらの 2 つのピーク群の 10 分の 1 幅は P2 や P3 で観察され










 図 12 (a) は結晶内の全ての微小領域における局所的ロッキングカーブの 10 分の 1 幅
のマッピングを示している。画像のピクセル数は図中に示されている。カラーバーは 10
分の 1 幅の角度を示しており、単位は度である。さらに、骸晶の境界を白線で示してい
る。図から分かるように単斜晶では 10 分の 1 幅は 0.003 から 0.1°に分布している。P1
は結晶の全領域の中でも特に 10 分の 1 幅が小さく、完全性が高いことが分かる。逆に
P4 は完全性の低い領域に位置していることが分かる。このように、局所的ロッキングカ





図 㻝㻞㻌 㻌 㻔㼍㻕㻌局所的ロッキングカーブの 㻝㻜分の 㻝幅のマッピングと㻌 㻔㼎㻕㻌 㻟つの領域に色分けした 㻝㻜分の 㻝幅





 結晶の歪みの分布を明らかにするために、10 分の 1 幅のマッピングを図 12 (b) のよう
に 3 つの領域に分けた。ここで、青で示されている領域は 10 分の 1 幅が 0.003-0.01°、緑
の領域は 0.01-0.025°、赤の領域は 0.025-0.1°である。このように分けた結果、青の領域で
の局所的ロッキングカーブにおいて図 8 のようなシングルピークのみが観察された。緑










 今回、正方晶と単斜晶リゾチーム単結晶について X 線 CCD カメラを用いたデジタル



































 今回は、従来用いられてきたフィルムの代わりに高感度 X 線 CCD カメラを用いて撮

























































号 22560661、25420694) によっている。放射光トポグラフの実験は KEK・PF の共同利
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